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Patentanspruche: 

1. Vgrfahren zur Herstellung von oberflacbenversiegelten Dunnfilmbeschichtungen, dadurch 
gek nnzetchnet, daB Bisacrylamid der folgenden Strukturformel 

a n 

0 0 

wobei R ein monofunktionelter substituierter oder unsubstituierter afiphatischer, araliphatischer 
Oder cycloaliphatischer Rest istu^dCH3,C ^ H3,C e H 5 CH^C ^f H 1 tbedeutetundR , einen bifunktionellen 
aHphatischen, araHphatiscben oder cycloalipbatischen Rest darstellt und CH 2 CH 2 , 
CH 2 CH 2 OCH 2 CH 2 OCH 2 CH 2 , CH 2 CH 2 CH 2 CH 2 OCH 2 CH 2 CH 2 CH 2 , CH 2 -C 6 H^CH ? , C^H 10 -CHr-C 6 H 1(r ist 
durch einen zweistufigen Prozefc zu oberflSchenversiagelten Dunnfilmbeschichtung9n 
polymerlsiert warden, wenn zuerst photochemisch durch UV-Bestrahlung innerhalb von 30 bis 
300 Sokunden In Gegenwart von Photoinitiatoreh wie Benzildimethylketal, Benzoinmethytether, 
Acylphosphinoxid potymerisiert wird und denach eina thermische Nachhartung mit 3 bis 6 Ma.-% 
eine$ di- oder poiyfunktionellen Amins bei 60 bis 1 30°C in 10 bis 500 Minuten erfoigt, das vor der 
photochemischen Polymerisation dam Bisacrylamid zugemischt wurde. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft als Amine zur Nachhartung Benzylamin, 
N ( N'-Dibenzylethylendiamin # N^'-Dibenzyf-^e-dioxaoctandiamin-l^, N f N'-Dibenzyl-5- 
oxanonandiamin-1,9, N,N'-Dimathylethylendiamin oder Oipropylentriamin verwendet werden. 

3. Verfahren nach Anspruch t und 2, dadurch gekennzeichnet, daS die Polymerisation in Gegenwart 
von Fullstoffen vorgenommen wird. 

Anwendungsgeblet der Erf? n dung 

Die Erfindung faetrlffi ein Verfahren «ur Herstelfung oberflachenver siagelter OClnnfilmbeschichtungcn, die als Klebstoffe. Filme 
oder Beschiebiungen, zum Schutz miVoelektronischer, optoelektroniseher, tbermoelektrtseher Bauelemente u. a. geeignei sind, 

ChsrnkteHstik dv bekannten technlschen Lfisungen 

Die radikalieche (photochemJsche) Substsnzpolymensetion von MethaeryJaten und Acrylaten fuhn bekanntlich zu 
Polymersehicbten, did durch don Sauerstoffeinftu&an der Oberfl8che noch klebrig sind. Diesem Problem kenn auf versehiedsne 
Art und Wsiso begegnet werden. So wird die photochemischo Polymerisation zur Umgehung dieses Problems durch Carbonyl/ 
Amm-Systeme fnitiiert (R. S. Davison, J.W.Goodfn, Eur. Potym. J. 18 [19921 597} oder es werden geeignete Farbstoffinitiatoren 
zur UmwflhdTung von Triplercin Stnguleusauerstoff eingesetzf (C. Decker, Makromof. Chem. 180 11979| 2027). Ferner «st mil 
oberftSchenekilven Initiatoren gearbeitet worden, ee wurden Thlol-Zusaize verwendet (C, Morgan. A. D. Kedey, J. Radtat. 
Curing 7 (19801 10) oder esiat die photochemische Thlo!-En*Addition genutzt warden ICR, Morgan. F.Mpgnotn, A.O.Ket!«y, 
J.Polym. ScK, Polym. Chem. Ed. 15 11977! 627). Eine gewisse Verminderung derOberfl§chenklebHgkeit wird aueh durch 
Fullstoffcus§tz« erreicht. 

Bei retativ dOnnen Beschichtungen versapsn die rneiston dieser Methoden jedoch und eswirdstets einemehr oder weniger 
starke Oberfllchenklebrigkeit beobaehtet. 

Die photochemische Polymerisation von Acrylamidcn (vergl. G.Smcls Bull. Soc. Chim. 8elges 71 (19621 8S7, G.Oster. J.Amer. 
Chem. Soc. 79 (1957J 595), euch deren thermische Polymerisation mit Aminen In Lfisung ist sell Jal*ren bekannt (Femiti et af., 
Chim. Jnd, 49 (19671271). 

* 

Zfel der Erfindung 

Das Z}&) der Erfindung beeteht in der Herstellung oberflSehenversregelter Dimnfilmbeschichtungen 2um Schutz von 

mikroeleklronlscher.optoelektronischer^ihcrmoelektrischer Bauetemenle durch photochemlsche Polymerisation von 
Acrylatmonomeren. 

Darlegung des Was en $ der Erfindung 

Aufgsbe derErfindung istes, durch etnelnfaehzu realisierendes Verfahren oberflSciienverstcgelie Oudnfilmboschicfuungcn mil 

gutenmechanfschen und thermischen Eig«nschaften zu entwickeln. 

Uberre^chend hi gefunden worden, dall 8lsacryfamide der folgenden Strukturformel 
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a r. 

^= C H -0 -iJ -If -ri -C -t; f ! = 0 i! 

o o 

wobei n ein monofunktionen«f sub.tituierter odor unsubstituierter aliphatischer, arafiphatlscher oder cycloeKphatischer Rest 1st 
?nd CH \Tc^M^Z\n bedeutet und R* einen bifunktlonellen allphatischen. erafiphelkchen oder eydoe^hattehan Rasi 

einen iweifnuflgen ProxeG zu oberflSchenversiegclten DOnnfilmbesthichtungen po I y men s.ert werden kdnnen, wennxuerst 
photochemisch dutch UV-Bestrehlung innerhalb von 30 bis 300 Sekundff n in Gagenwsrt von Photommator en wie 
B,nzHdimeihyrlkrrtal.8«nioinm 

bis 6Ma.-% elnes di~ oder pofynjn»<"*°nell*n Amins bei 60 bis 130 *C in 10 bis 500 Mlnuten erfolgt, das vor der photochemischen 
Polymnrlcatlon dam Bitncrylamld zugemhcht wurde. Ala geeignete Amine erwlesen sich Bemylamin. N.N'- 
Olbcnxvlothvlendiamin ( N,N*-Oib«niYi'3,6-dlo)ta-octandIamin-1.8 i N.N'-Dibonryl-5-o»c9nonandlamm-1.9. N.N** 

Dlmalhylvthylvndiamln und Dlpropylentriamin. 

Ein Zuaatr von 2 Ma.- 1 * Amln iu dcm Sisfterytamld bewlrkte auch nach thermischer Nechbehandkmg koine v6IHgs Kleberretneit 
dar Oberfleche. 7ur thurmlsehon Nachhirtung slnd mmdestene 3 Ma.-% einee AminS notwendig. urn die Klebrigkett der 
Oberflache zu beseMgen. ein hdherer Anteil sis «Ma.-%hai nachteilige Folgen Kir die Haftung dea Materials auf der 
Substraioharfiache (Metall-, Glas- oder Keramikobcrflache), die mcchanischen Eigensehaftan sowie fQf die Wasseraufnahme 
und das ihermisehe Varhalten (ver gl. Tab. 1). 

Tabolle 1 

EinfluO der Arninmengn, die lor Nachhartung verwendei wird, auf die Eigenschaftcn des Nettwerkpolymeren 



Amtnmenga 
in Ma.-% 


Oberflache d« Polymeren 


Haftung auf Unterlage 


2 


Mebrig 


gut 


3 


troeken(versiegalt) 


gut 


A 


troeken (versiegelt) 


gut 


5 


troeken (versiegelt) . 


gut 


e 


trocken (versiegelt) 


gut 


7 


trocken 


schtecht 



Das erf lndungsgem3Be Vorfahren laftt stch auch in Gegenwert elnas Katalysators oder Beechfeunigers durchfOhren. Ferner kann 
die photochamisehe und nachfolgende thermische Polymerisation in Gegenwart von Fuflsioffen zur Herstelfung von 
Kompnshmaterlallen genutzt werden. 

Die Verwendung dtr erfindungsgem8$en Bisacrylamida unterscheldet sich voneilhaft von dem gegenwartig haufig genutzten 
Bis-GMA (Olsmethacrvlat des Bisphenol-A'diglycidylelhersJ, das in stlrkeren Volumenschichten gut mechantsehe und 
thermische Eigenschoften aufwelst, bei DunnfilmbeschichTungen jodoch wie andere Meihacrylate an der Oberflfiche klebrig 
blaibt. 



AusfOhrungsbelspiele 
Belsplel 1 

N.N'-Blsacrvlovl-N^N'-dibenzyl-ethylendiamin: Zu 9,59g (0,106 mol) frisch dostillierten Acryloylehlorid in 37,5ml trockenem 
Toluen, das auf -5°C gekGhlt wurde, werden I2.74g 10.053 moU N,N'-OibenjyI-ethy!andiamin und ISmlTrtetbylamin in 150 mi 
elner Toluen/Chloroform-Losung (17:31 unter Riihren so zugetropft, daB dieTemperatur 0 C C nicht ubersteigt. AneehliefXend 
wurde weitere iwei Stunrien bel 0°C geruhrt, die Losung fittriertund das Aminhydroehlorid abgetrennt. Nach AbdestilHeren des 
U6sungimittflls blieb ein fester ROcksiand, der ans 100m! Hexan umkristaHlsiert wurde. 
Ausbmitn: 6,Rg (36,8% d. rh.J, F tf - 76X M n (VPO) ° 350g/mol 
C^H^NjQj Ror.: C 75.83 H 6,94 N 9,04 

Gef.: C 76,00 M 7,26 N8,05 

2.00g N.N'-BfsacrYloyi-N.N'-dib^nzyl-ethvlRndlamln. 20mg Benzolnmeihylether und 100 mg N,N'-Dlbenzyl-ethylendiamin 
werden unter gelindem Erwarmen homogen vermischt, auf die zu besehichtende Unterlage aufgetragen und 1 20 Sekunden 
durch UV-Baitrahlung mit einer Quecksilberhochdrucklampe HBO 200 verneizi. Das an der OberflSche noch klebrige Polymer 
wirri danach 60 Minuten bei 100"C thermisch nachbehandctt, Es cntstcht ein Polymer, das auf Glas-, Metall- und 
Koramikoberflaehon gut hoftet und obrrHiichenversiegetl isi. 

Selspfcl 2 

N.N'-Ri^Rcrylnyl-N,N'-dlhenzvl-5-oxnnonnntHnmin-l.9: Zu 17.02a (0.050 mol) N.N'-dibenzYl-S-owanonwndiamin-l.g in 50ml 
Mothylonchforid wurdo untar Eiskuhlung und Riihren langsam eine Losung von 9,502g (0,105 mo\) Acryloylehlorid und 4,2 g 
(0J05 rnol) Natriumhvdro^vcl in Wasser zugetropft. Anschlieftend wurde etne Slunde bei Raumtemperetur genihrt, die 



10-JWN-20B2 u:88 rtHiart, * lrey 



orgenlseha Phase nach Zugabe von 100 ml Wasser abgetrennt und die wSGrige Phase mit Methylenchlortd extrahierl Die 
verelnfgian orgemschen Phasen wurden Ober MgSO< getfocknet. Nach dem abcfestiitieren das Losungsmittefs bliab erne 
gelbliehe dflge FlOroigkeit zunjck. 
Ausbaute: 15.3g <$8,3%d,TKl M w {vTO) =* 450gMiol 
CnCH^NjO, 448,8 Bar.: C 74,91 H8,09 N8,24 

G»f.: C 74,50 H8,10 N6,24 

2,00g N.N'-BisacryloyJ-N^I'-dibeniyl-S-oxsnonBndlamm-l/S, 20mg AcyrfphospMnoxid und 120 mg Benzylamin werdcn 
zusammen mit 2,00g elnos FQHstoftes {Quarzgutmehf MS 20, Bertfner Kiesefgutworkl vormfscht und SO Sekunden mit einer 
HBO 200 bestrahtt. DI« thermiache NachhSrtung bel 90*C innerhalb von$0 Minuten ergab ftin&n oberflaehenversiegehen 
Komposit. 



GESfflIT SE I TEN 05 



